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1. LISTADO DE PARTICIPANTES

Debido al ndmero de participantes adscritos (1 laboratorio) y con el objeto de resguardar la
confidencialidad, no se entregara en este informe un listado con los nombres de los laboratorios
participantes.

2. RESPONSABLES

2.1. Personal responsable en la organizacion y desarrollo de esta ronda:
e QF. Maria Natalia Gutiérrez Vargas
e Dra. Francis Alarcon Rodriguez

2.2. Colaboradores:
e Ms. Soraya Sandoval Riquelme (Revision Informe)

3. INTRODUCCION

El presente informe corresponde a la evaluacion del ensayo de aptitud del Subprograma
“Determinacion de Compuestos en Residuos Peligrosos Organicos”. Este ensayo corresponde a la
cuantificacion de compuestos organicos en suelo o sedimento contaminado, de un material adquirido
por la Seccion de Coordinacion de Programas de Ensayos de Aptitud y Evaluacion Externa de la Calidad
(SCPEEC), y corresponde a una herramienta utilizada para evaluar la calidad de las prestaciones
analiticas en laboratorios de ensayos que realizan analisis de residuos peligrosos organicos (ResPel).
Esta ronda de ensayo de aptitud de tipo interlaboratorio de participacion simultanea es realizada por
el ISP desde el afo 2007 para satisfacer los requerimientos del Reglamento Sanitario sobre Manejo de
Residuos Peligrosos D.S. 148/2003 MINSAL.

4. MATERIAL DE ENSAYO

El item de ensayo enviado contiene 2 muestras de aproximadamente 50 gramos de suelo cada una,
para la determinacion cuantitativa de los analitos ResPel organicos, envasadas en frasco de vidrio
ambar previamente acondicionados, sellados, etiquetados y codificados.

El material de ensayo para analisis de ResPel organicos correspondié a un material de referencia
certificado, adquirido por el Instituto de Salud Publica de Chile.

La Tabla N° 1 indica el valor asignado de los analitos, junto con su incertidumbre y trazabilidad.
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Tabla NV°1:
Valor asignado para la evaluacion de desempenrio de la ronda, establecido segin valor de certificado.

Componente/Analito | Valor Asignado | Incertidumbre expandida del Trazabilidad
(mg/L) valor asignado, Up-»
(mg/L)

2,4-dinitrotolueno (2,4-DNT) 0,158 0,021 Trazable a NIST
2,4,5-triclorofenol 0,15 0,16 Trazable a NIST
Nitrobenceno Sin valor
Pentaclorofenol 0,164 0,028 Trazable a NIST
Piridina Sin valor
2,4,6-triclorofenol 0,263 0,027 Trazable a NIST

Respecto a la evaluacion de la homogeneidad del material de referencia certificado, el proveedor
declara: “La homogeneidad se evaluo de acuerdo con la Guia /SO 35. Las unidades completas se
muestrearon utilizando un protocolo de muestreo estratificado aleatorio. Luego, los resultados del
analisis quimico se compararon mediante analisis de varianza de un solo factor (ANOVA). La
incertidumbre debida a la homogeneidad se derivo del analisis ANOVA. No se detecto heterogeneidad
bajo las condiciones del ANOVA."

Por otro lado, el proveedor indica sobre la estabilidad: “La importancia de la evaluacion de (a
estabilidad sera demostrada si el resultado analitico del estudio y el intervalo de valores representado
por la Incertidumbre expandida no se superponen con el resultado del ensayo original y el intervalo de
sus valores representado por la Incertidumbre expandida. El método empleado sera normalmente el
mismo método utilizado para caracterizar el valor del ensayo en la evaluacion inicial”

La incertidumbre expandida, declarada en el certificado del material de referencia certificado indica:
“Los valores de incertidumbre en este documento se expresan como Incertidumbre Expandida (Ucrm)
correspondiente al intervalo de confianza del 95%. Ucrm se deriva de la incertidumbre estandar
combinada multiplicada por el factor de coberturak, que se obtiene a partir de una distribucion t y los
grados de libertad. Los componentes de la incertidumbre estandar combinada incluyen [as
incertidumbres debidas a la caracterizacion, la homogeneidad, la estabilidad a largo plazo y la
estabilidad a corto plazo (transporte). Los componentes debidos a la estabilidad generalmente se
consideran insignificantes a menos que los estudjos de estabilidad indiquen lo contrario.

El laboratorio recibid las instrucciones para manipulacion e indicaciones practicas de seguridad a
tomar en cuenta durante el desarrollo del ensayo. Se recomendo a los participantes el uso de métodos
y técnicas analiticas rutinarias del laboratorio de acuerdo a la regulacion vigente.
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5. CRONOGRAMA

5.1. Fecha de envio de encomiendas.
11/06/2024

5.2 Fecha de recepcidn de resultados.
10/07 /2024

5.3. Fecha de publicacion de Informe parcial en Portal PEEC.
09/08/2024

6. ANALISIS ESTADISTICO

Luego del cierre de la ronda, los resultados fueron recolectados a través del Portal PEEC.

No se evalud la existencia de datos anomalos en base al método estadistico de Grubbs, ni la existencia
de datos extremos en base al criterio de £ 50 % de la mediana segln el Protocolo Internacional
Armonizado IUPAC, puesto que no se cumplid con el nimero minimo de datos para realizar estos
analisis (n> 10).

El analisis estadistico se basd en el valor de referencia del material con desviacion estandar para la
evaluacion de la aptitud a través del coeficiente de variacion previsto por Horwitz, el cual es utilizado
debido a su aplicacion adecuada para la fraccion de masa de los analitos incluidos en esta ronda.

Los resultados de los analisis cuantitativos obtenidos por los laboratorios son transformados a valores
estandares (z-score), para los analitos 2,4,6-Triclorofenol y 2,4,5-Triclorofenol utilizando la siguiente
ecuacion:

Xi — Xpt

O-pt

donde;

zi = Valor z;, z-score.
Xi = Resultado del participante.
Xpt = Valor asignado.

opt = Desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud.

Para los analitos 2,4- Dinitrotolueno y Pentaclorofenol, la incertidumbre del valor asignado resulto ser
superior a 0,3 veces la desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud, por lo tanto, los resultados
de los analisis cuantitativos obtenidos por los laboratorios son transformados a valores estandares z -
score (conocido como z-score prima), considerando la incertidumbre del valor asignado y utilizando la
siguiente ecuacion:
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, Xi — Xpt
Zi = P
2| 2 2
O-Pt + I'l(xpt)
donde:

zi" = Valorz’,z-score prima.
Xi = Resultado del participante.
Xpt = Valor asignado.

opt = Desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud.
MU (xp)=Incertidumbre estandar del valor asignado.

Para el desempernio de los resultados de los participantes en cada analito, los criterios de aceptabilidad
son clasificados de acuerdo con z-score y z -score (z’-score prima) como se indica en la Figura 1.

Figura 1.

Valor de z-score/ z -score y criterios de aceptabilidad.

/\ W Satisfactorio (S)

Cuestionable (C)
B Insatisfactorio (1)

il
PUNTAJE 5 2 4 0 #1 +#2 3
Z-SCORE

|z| £2,0: el desempefio es SATISFACTORIO.
2,0 < |z| < 3,0: el desemperio es CUESTIONABLE.
|z| 2 3,0: el resultado del laboratorio es INSATISFACTORIO.

Donde z puede ser z-score/ z’-score

Para el desempeno de los resultados de los participantes respecto de los analitos Nitrobenceno y
Piridina, los criterios de aceptabilidad son clasificados de como se indica en la Tabla N°2.

Los resultados coincidentes con el valor asignado se designan como “Satisfactorio”, y los resultados
no coincidentes con el valor asignado como “Insatisfactorio”.
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Tabla N° 2.
Evaluacion de desempenio, criterios de aceptabilidad.

Valor asignado x;«

. No detectable Detectable
Valor informado ) !
(ausencia) (presencia)

<LOD /BLD* Satisfactorio Insatisfactorio
No detectable Satisfactorio Insatisfactorio
Detectable Insatisfactorio Satisfactorio

*LOD: Limite de Deteccion / BLD: Bajo el limite de deteccion.

Para fines de conservar la confidencialidad de los resultados y la evaluacion de desempefo de los
participantes, estos son reportados en el informe con el codigo CIL (Codigo de Identificacion del
Laboratorio), por lo cual el participante debera ubicarse en las tablas y graficas de acuerdo al codigo
CIL asignado a su laboratorio para el afo correspondiente de la presente ronda.

7. RESULTADOS INFORMADOS POR LOS PARTICIPANTES

7.1.- Datos

Los resultados enviados por el laboratorio participante para compuestos organicos se presentan desde
la Tabla N° 4 a la Tabla N°© 9 de los anexos de este informe. El Gnico laboratorio adscrito en la ronda
reporto resultados para todos los analitos evaluados.

Se solicitd a los laboratorios reportar sus resultados con la cantidad de cifras decimales indicadas en
el protocolo de esta ronda segun analito.

7.2.- Técnicas y métodos

Respecto de los métodos informados por el laboratorio participante, para la determinacion de los
analitos se puede comentar que, el laboratorio utilizd el método EPA 8270: “Semivolatile Organic
Compounds by Gas Chromatography/Mass Spectrometry (GC-MS)', empleando la técnica
cromatografia gaseosa acoplada a espectrometria de masa (GC-MS), para todos los analitos.
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8. ANALISIS ESTADISTICO DE LOS RESULTADOS INFORMADOS

En relacion a la recopilacion y al analisis de datos, la evaluacion estadistica reporto los siguientes
resultados:

Tabla V° 3;
Resumen de analisis estadistico para la evaluacion de desemperio

2,4-dinitrotolueno| 2,4,5-triclorofenol|Nitrobenceno| Pentaclorofenol | Piridina| 2,4,6-triclorofenol

Parametros
(mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L) (mg/L)
1 1 1 1 1 1

N° datos reportados (n)

Valor asignado (x;) 0,158 0,1572 ND 0,164 ND 0,263
Desviacion estandar para la

. ) 0,0333 0,03321 0,0345 0,0515
evaluacion de la aptitud (o,
| tidumb tandar del No
rcerticumbre estandar ce 0,011 0,0061 No aplica 0,014 _ 0,013
valor asignado (u (x,,) aplica
N° valores anomalos No aplica No aplica No aplica No aplica
N° valores extremos No aplica No aplica No aplica No aplica

ND: no detectado.
No aplica: No aplica porque no existen datos minimos para el analisis de valores anomalos y extremos.

En relacion a los datos de la Tabla N° 3, para fines de la evaluacion de desempenio para los analitos, el
valor asignado fue establecido por valor de referencia del material y la desviacion estandar para la
evaluacion de la aptitud a través del coeficiente de variacion previsto por Horwitz.

Desde laTablaN® 4 ala Tabla N° 9 de los anexos de este informe, se resumen los resultados reportados
por el laboratorio participante y los z-score 0 z'-score alcanzados para cada analito, respectivamente.

9. EVALUACION DE DESEMPENO

La evaluacion de desempeio se establecido a través del modelo estadistico z-score y z'-score,
calculado con el valor asignado y la desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud indicada en la
Tabla N° 3 del presente informe.

La calificacion de z-score o z'-score alcanzada y la evaluacion de desempeno respecto al analisis de
compuestos organicos en ResPel, se puede observar en las tablas N°© 4, N° 5, N°6, N°7, N°8 y N° 9, de
los Anexos de este informe.

Los graficos circulares de la evaluacion de desempefo global por cada analito, la evaluacion de
desempefo de cada analito versus método de referencia informado por los participantes, distribucion
de z-score 0 z'-score y dispersion de datos no se presentan en los Anexos de este informe ya que solo
un laboratorio reportd resultados, lo que impide realizar graficas de comparacion.
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10. COMENTARIOS Y SUGERENCIAS

a)

b)

o)

d)

e)

El laboratorio adscrito para esta ronda reporto resultados para todos los parametros incluidos en

esta ronda.

Para el analisis estadistico de todos los analitos, no se pudo determinar valores anomalos ni

valores extremos por no contar con el nimero minimo de datos.

La evaluacion de desempefio por z'-score (conocido como z-score prima), considera la
incertidumbre del valor asignado, cuando dicha incertidumbre es mas alta en relacion a la

desviacion estandar para la evaluacion de la aptitud (u(ep) > 0,3* op0).

Se observa la utilizacion del método EPA 8270: “Semivolatile Organic Compounds by Gas
Chromatography/Mass Spectrometry (GC-MS)', en cuanto el DS 148 y los documentos de laronda

indican la utilizacion del método oficial EPA 1311: “ Toxicity Characteristic Leaching Procedure”.

Se sugiere revisar datos, calculos y unidades, como posible causa de desviacion de resultados en
aquellos analitos que cuenten con un z-score y/0 z’-score dentro del rango de insatisfactorio, asi

como también cuando se observen tendencias por defecto o exceso.

La version autorizada del informe final se encuentra publicada en pagina Web institucional:

www.ispch.cl
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12.ANEXOS

Tabla N° 4.
Resultados de 2,4-dinitrotolueno reportados, valores de z’-score y evaluacion de desemperio.

Resultados . Evaluacion de
CIL 7 -score

mg/L desempeno
QAMA2421

Tabla N° 5,
Resultados de 2,4,5-triclorofenol reportados, valores de z-score y evaluacion de desempenio.

Resultados Evaluacion de

CIL ~
mg/L desempefio

QAMA2421

Tabla N° 6.
Resultados de nitrobenceno reportados y evaluacion de desemperio.

Resultados Evaluacion de
mg/L desempefio

QAMA2421

Tabla N° 7.
Resultados de pentaclorofenol reportados, valores de z -score y evaluacion de desemperio.

Resultados Evaluacién de
CIL - ] z‘-score ~
mg/L desempefio

QAMA2421

Tabla N° 8.
Resultados de piridina reportados y evaluacion de desemperio

Resultados Evaluacion de

CIL ~
mg/L desempefio

QAMA2421
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Tabla N° 9.
Resultados de 2,4,6-triclorofenol reportados, valores de z-score y evaluacion de desemperio

Resultados Evaluacion de
g-score -
mg/L desempeiio

QAMA2421
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